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第1章 緒 言
1.1背 景
金属 とは多数の金属原子が集合 した ものであ り,これ らの原子は3次 元的に規則正 しく,
方位を有 し配列 している,一 般 に,原 子が規則正 しく配列 した物質 は結晶 と呼ばれ,金 属
もその1つ である,緻 密な金属(バ ル ク金属)は 巨視的な塑性ひずみの導入に より微視組
織 レベル で結晶方位や結晶粒径等が変化 し,室 温変形での加 工硬化や高温変形での動的回
復お よび動的再結晶が発生す る,こ れは材料の硬化や軟化 をもた らす現象であ り,材 料の
強化や加 工な どに広 く利用 されてい る1・2),
近年,国 内外で研究が盛んに行 われて いるポー ラス金属は内部 に多数の気 孔を有す る金
属であ り,バ ル ク金属 には実現できない超軽量化が可能である.ま た,ポ ー ラス金属は緻
密金属 より軽量であるだけでなく,断熱性,吸 音性,衝 撃吸収性 に優れ るため,航 空宇宙,
自動車,鉄 道業界な どから注 目され ている.自 動車業界においては,自 動車の構造部品の
20%がポーラス金属で代替 可能で ある と考 えられてお り,軽量化による燃費 の向上や衝撃吸
収性 を活か した衝突安全 性の向上が期待 され ている3).また航空宇 宙分野では,SLIM(Smalt
LanderforInvestigatingMoon)プロジェク トにおいて,月 面着陸時の衝撃吸収機構 としての
利用が見込まれている 翰.そ して今後も様 々な分野への発展可能性が秘め られていると考
えられ る.
ここで衝撃吸収材料 としてのポー ラス金属の適用を考慮す ると,ポ ーラス金 属の圧縮特
性が重要な因子 となる.こ れ は気 孔率やセル構造等,セ ル構造体 としてポー ラス金属を考
えた場合については数多 くの研究がなされてい る呂},しか し,ポーラス金属の室温お よび高
温変形 に よってセルの硬化や軟化を もた らす金属組織変化に注 目した研究はほ とん ど行わ
れていない,個 々のセルの変形やセル構造を考慮 し巨視的な圧縮特牲 へ与える影響 を解明
することは,ポ ー ラス金属の信頼性向上のために重要である,本 研究では室温お よび高温
にお けるポーラス金属の巨視的な変形がセルの微細組織にお よぼす影響について調 査 した,
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1.2金 属 組 織
金属および合金は社会の様 々な場面で多用 されている,金 属材料 の特徴の1つ として多
様性が挙げ られ る.周 期表中の元素の5分 の4は 金属元素であ り,これ らはそれぞれ特徴
的な物性 を有 している.さ らに同一の金属元素や同一の化学組成 を有す る合金であって も,
金属および合金には内部組織があ り,それが材料の特性 を大きく左右す る,
また,金 属 は結 晶の集合体 であ り,その1っ の結晶は面心立方(FCC)構造,六 方最密充
填(HCP)構造,体 心立方(BCC)構造等,3次 元的かつ原子の規則正 しい配列が基準と し
て出来上が っている,金 属組織 とはこのよ うな金属材料中の原子のつなが りや結晶の構成
の ことである.し か し,実 在の結晶は原子 が完全には配列せず格子欠陥 を内包 している.
格子欠陥にはTable1-1に示す よ うに0次 元の点欠陥か ら3次 元の体積欠陥まで様々な種類
が存在す る,こ れ らの格子欠陥 は塑性ひずみの導入 により,室 温においては加工硬化,高
温においては動的回復や動的再結晶をもた らすため,金 属材料 の組織や性質 を理解す るた
めには格子欠陥の情報が重要 となる9),
Table1-1Variouslatticedefects,
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1.3バル ク 金 属 の圧 縮 変 形
1.3.1室温圧 縮変形
金属 の塑1生変形はほ とん どの場合転位 のす べ り変形によ りもた らされる.す べ り変形 と
は結晶構造に依存す る特定のすべ り面上 において特定のすべ り方向へ移動す ることによ り,
すべ り面を挟んだ上下の結 晶がせ ん断変形 を起こす現象である,転 位はすべ り変形 によ り
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弾性相互作用 し,ま た異なるすべ り系の転位が切 り合 うことで互いを トラップすることで
結晶粒 内に蓄積 され る,多 結晶材料においては粒界 を超 えて転位 がすべ り運動 をす ること
はな く,そ れに よって も転位 が蓄積 され る.つ ま り,巨 視的な塑性 ひずみの導入 によ り結
晶粒内の転位密度 が増加 し,転位 の運動が阻害 されるため加工硬化が生 じる10),これが金
属材料の室温変形 における特徴である,
1.3.2高温圧縮変形
金属を0.3-0.5T.(Tm:融点)程度の高温で塑性変形させ た場合,熱 活性化過程によ り原子
の拡散運動や転位 の運動が活発に起 こるため,変 形 中お よび変形直後に回復,再 結晶が進
行す る.変 形 中に回復,再 結晶が生 じることを動的回復,動 的再結晶 とい う,動 的再結晶
の応力ひずみ曲線 からみられ る特徴 として,Fig.1-1に示す よ うに変形中の応力の低下が挙
げ られる11),また,Fig,1-2に示す ように微細組織的特徴 としては,低 温.,高ひずみ速度で
の神龍の核 生成,成 長に伴 う微細粒の発生,高 温,低 ひずみ速度での結晶粒界 のバル ジン
グが挙げ られ る12),しか し,応 力ひずみ曲線上での顕著な応力の低下が観察 され ない場合
において も動的再結晶粒が発現す ることが報告 され てお り,これ は試験条件(温 度,ひ ず
み速度)や 材料 に依存する13).また,動 的再結晶は工業的には結晶粒微細化 により金属組
織を調整す るこ とに利用され る.積 層欠陥エネルギーの小 さいFCC金属では,線 欠陥であ
る転位が面欠陥である部分転位に分解 し,交 差すべ りによる回復が起 こりに くくなるため,
動的再結晶 は起 こ りやす くなる14).
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Fig.1-20pticalmicrographsofAZ31BalloyspecimensillustratingtheDRXmicrostructureupon
compressionatvariousdefermationconditions.
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L4ポ ・一・ラス 金 属
ポーラス金属 とはセル(気 孔)構 造体の一種であ り,内 部に多数の気孔を有する金属で
ある,ポ ー ラス金属は気孔 を欠陥等のネガティブな因子 としてではな く,気 孔 をポジテ ィ
ブな因子 としている金属材料である,金 属内部 に多 くの気孔が存在す ることによ り,衝 撃
吸収性,断 熱性,吸 音性,制 振性等の優れた特性を示す.ま たバル ク金属 よ りはるかに軽
量であるため,軽 量化の観点で も優れた特性を有する15'16).
ポーラス金属は数mm～ 数cmの オー ダーの気孔を有す る発泡金属,数nm～数μmの微細
な気孔 を有す るナ ノポー ラス,一 方向性 の気孔を有す るロータス型 ポーラス金 属 セル間
の境界面が開いているオープンセル型ポー ラス金属,セ ル同士が互いに分離 された クロー
ズ ドセル型ポー ラス金属など様々である,種々のポー ラス金属の写真 および用途をTable1-2
にま とめる1η.
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c山喀c罫}r} G【}scdcv【1(1:9肛卜;LNC山t.eTU:cL'IL(un1・direaton山1・1"lL'ell(t{anlt-11;IT)()pc・ncell(Spt,11即, Vlx'nceLltNuno,
IL'r":s・s.cL'LLOST
孟哩'伽 ↓・'sthハ佛d」tn'、.
ぬ　 あ　 げ　る　 　 　
h_,、 、d灘ll;雛鵬 職 膓ll鱗望1:縦'ng,
"1'pl匡"'""11{'h「t劇`1酬
∫,猟1廷 綿;£1農川'乱
`α 、'～',、壁.
'ゴ'`・`・'"``」ム 胤 ・ボ"叫 蒋
?
正'鯉"抱ご'sh'、'川f'」」邸,
ぶの　 　にぬこご　 お　
瀦 一'辮 ㎎:撒'驚 綿 蹴 瀦 翌望論
伽'輔 ・ 繍 綿 辮1、,.hF"・'・
凸'ゴ`'削,五'``・加 κ'藍、、.
ピ`砒 ぜ'1・St{「`trr'`・rs
5
L5ポ ー ラス 金 属 の作 製 方 法
1.5.1粉末冶金法
粉末冶金法 とは原料 となる金属粉末の粒子 同士を焼結により結合 させ る材料加 工法であ
る.基 本的な作製プ ロセスは,ま ず主原料 となる金属粉末 と粉末状の発泡剤 を混合 し,ホ
ッ トプ レスや押 し出 しによって成形することでプ リカーサ を作製す る,そ の後,プ リカー
サを融点域 まで加熱 し,焼結,発 泡 させ る方法である18).この方法の特徴 としては,発 泡
剤 を適切に選択す ることで亜鉛や金等,各 種金属への適用が可能であることや,金 型 内で
プ リカーサを加 熱発泡することで複雑な形状の製造が可能であるこ とである,一 方,粉 末
冶金法の課題は原料 となる金属粉末が高価 なことであ り,今 後の工業化 のために解決 され
るべき課題である.
L5.2電気 めっき法
住友電気 工業株式会社にて量産 されるセルメ ッ トは電気 めっき法にて作製 され る.セ ル
メッ トとは三次元網 目状構造 を有するポー ラス金属で あ り,現在 はニ ッケル,ニ ッケルク
ロム合金によ り作製 され る,基 本 的な作製プ ロセスは,ま ず連続気孔を有す る ウレタン発
泡体にカー ボン塗料 を塗布 し導電化処理 を行 った後 に,電 気めっきにてニ ッケル層 を形成
す る,そ の後,800℃に加熱 しウレタン発泡体 を熱分解除去する方法である,セ ル メッ トの
体積 に対 して高い比表面積 を有す ることや最大98%までの高い気孔率を有す る特徴を活か
し,ニ ッケル水素電池 の正極集電体や各種 フィル ターに利用 され る]9).しか し,め っきが
不可能な金属では作製することができない といった課題 も存在す る,
1.5.3SLM(SelectiveLaserMelti皿g)法
SLM法 とは製 品 を造 形す る コンテナ の上 に均等 に敷 かれ た粉 末 をCADデ ー タに基 づ き
レー ザ を照射 し,そ の部分 を溶 融 させ 積層 す る方法 で あ る,SLM法 は一 体構 造 の部 品や 製
6
品を自由な形状に作製可能 であること,多 品種少量生産 においては迅速かつ低 コス トで作
製できるといづた特徴をもっ,しか し,造形物の最小厚 さや許容角度に制約があることや,
内部の粉末 を造形後 に除去す るためポー ラス材料はオープンセル構造である必要が あると
いった課題 もある20),
1.6ポー ラ ス金 属 の圧 縮 変 形
Fig.1-3に一般的なポーラスアル ミニ ウムにおける圧縮時の応力ひずみ曲線 を示す,変 形
初期にはひずみの増加 に ともない応力が線形 的に増加す る弾性領域,次 に応力がほぼ一定
となるプラ トー 領域,最 後に応力が急増す る緻密化領域が現れ る.巨 視的なひずみ数10%
にわたってプラ トー領域が現れ るため,こ の特徴を利用 して衝撃吸収材 としての利用が考
えられている.エネルギー吸収効率の高いポー ラス金属を得 るために,セル構造や気孔率,
母材を変化 させ た研究は数多 くなされてお り,圧縮特性に大 きな影響 を与える因子 は気孔
率および母材の降伏応力であることは知 られてい る8'21〕.
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1.7研究 目的
L5節で述べたよ うに,ポ ー ラス金属 のセル構造や気孔率の変化が圧縮特性 にお よぼす影
響については多 くの研究がすでにな されている.ポー ラス金属の圧縮変形はJunctionとStrut
か ら成 るセルが局所変形 し気孔が減少す ることによ り進行す ると考 え られるが,セ ルの変
形による微細組織 の変化が圧縮特性 にお よぼす影響については十分 に議論 されていない.
ミクロレベル のセル の変形 を理解す ることは,ポ ーラス金属 の圧縮変形の全貌 を解明する
ために重要な意味 を持つ.そ こで本研究では様 々な作製法および気孔率 を有す るポー ラス
金属に対 して,室 温お よび高温での圧縮試験,圧 縮中の微細組織観察 を行 うこ とによ り,
セルに蓄積す るひずみ を観察 し,ポー ラス金属特有の局所 ひずみ分布 を調査 した.
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第2章 ポ ー ラ ス チ タ ン
2.1緒言
本 章では,大 阪冶金興業製,気 孔率60%のポー ラスチ タンに対 して,室 温お よび高温圧
縮試験 と室温圧縮後の試料 に対 しては微細組織観察を行 った,ポ ーラスチタンの巨視的な
圧縮ひずみの増加 に伴い,セ ルに生 じる局所ひずみ分布を調査 ことを 目的 とす る,
2.2実験 方 法
2.2.1供試材
本研究で用 いたポー ラスチタンは大阪冶金興業株式会社 より提供 された.本 供試材 はCP
チタン粉末 を用い,粉 末法の1種 であるスペーサー法によ り作製 され,前 駆体材料 として
炭酸水素アンモニ ウムを使用 した22).焼結 はアル ゴン雰囲気下で1673K,2h行った.本 供
試材の形状 は1辺22mmの 立方体形状であ り,5xsxlOmmに切 り出 した,ま た,本 供試材
のセル径は240pm,骨格太 さは100pmである,か さ密度 よ り求めた気孔率 は60±1%であ
る,Fig,2-1,2に試験 片の外形および断面写真を,Table2-1に本供試材の化学組成 を示す.
Fig.2-1Photographoftheporoustitanium.
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Fig,2-2SEMimageoftheporoustitanium.
Table2-lChemicalcompositionoftheporoustitanium.
⊆hemicalAna取sis(%)
Fe 0 C N H
0.05 0.123 0.006 0.015 0.006
2.2.2圧縮試験
室温圧縮試験は万能試験機AUTOGRAPH(島津製作所製AGsOkNISD)を,高温圧縮試験
はコンクリー ト全 自動圧縮試験機(島 津製作所製CONCREAT2000X)を用いて行 った.コン
クリー ト全 自動圧縮試験機 には,試 験片設置部の上下に加熱 装置お よび冷却循環装置のつ
いた金属圧版 を設置 してお り,最大773Kまでの高温環境下での圧縮試験が可能である.試
験装置 の外形 をFig.2-3,4に示す.室 温および高温圧 縮試験において測定 された荷重お よび
変位は,静 的材料試験機用データ処理 ソフ トTRAPEZIUMX(島津製作所製)を用 いて測定
した,圧 縮試験は大気雰囲気下にて室温お よび773K(O、40T.〉で行い,室 温 高温圧縮試
験はひずみ速度をそれぞれ1.7xlO'3s'i,7.8xlO'4s'1として行 った.
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Fig.2-3PhotographoftheAUTOGRAPH.
Fig.2-4PhotographoftheCONCR.EAT2000X.
??
2.2.3微細 組織 観 察
2.2.3.1表面 処理
圧縮 試 験 前 の試 料,室 温圧 縮試 験後 の試 料 に対 して微 細 組織 観 察 を行 うた めに,圧 縮 方
向 と平行 な面 に研 磨お よび表 面処理 を施 した.機 械 研 磨お よび 化学 研磨 は卓上研 磨 装置(丸
本 ス トル ア ス製S5629)を用 い て行 っ た,研 磨 は水 を流 しなが ら,耐 水 研磨 紙(丸 本 ス ト
ル ア ス製sicFoil#320-2000)を用 い て行 った.さ らに,ダ イ ヤ モ ン ドペ ー ス ト(丸 本 ス ト
ル ア ス製DP-SuspensionM)と潤 滑剤(丸 本 ス トル ア ス製DP-Lubricant)を散布 し,精 密研
磨 を行 っ た.最 後 にコ ロイ ド状 シ リカ 懸濁液(丸 本 ス トル ア ス製OP-S「Nondry)と過 酸化水
素 水(30%)を3:7の割 合 で混 合 した溶液 を用 意 し,パ フ上 に散 布 して化 学研 磨 を行 った.
研 磨後,試 料 に対 して化 学エ ッチ ン グを施 した,フ ッ化水 素酸 と硝 酸 を1:3の割合 で混ぜ
蒸 留水 で希釈 した溶 液 を用い て,約5s化 学 エ ッチ ン グ を施 した,化 学 エ ッチ ング後 は超 音
波洗 浄器(ア ズ ワン製USM-Dを 用 いてエ タ ノール 洗浄 を行 った.
さ らに,化 学エ ッチ ン グ後 の試 料 に対 してイ オ ン ミ リン グを行 った,イ オ ン ミ リングは
加 速 させ た アル ゴンイ オ ン ビー ム を,入 射 角 を調 節 した試 料 に照 射 す る こ とに よ り,試 料
表 面 を 平 滑 に仕 上 げ る 処 理 法 で あ る.装 置 に は イ オ ン ミ リ ン グ 装 置(サ ン ユ ー 電 子
SVM-721)を用 い,加 速電圧4-6kV,ビー ム照射範 囲8mm,照 射 時 間約10hに て行 っ た.
イオ ン ミリン グ装 置 の外 観 をFig.2-5に示 す,
2.2.3.2電子線 後方 散乱 回 折法(EBSD解 析)
電子線 後 方散 乱 回折法(ElectronBack-ScatterDiffraction:EBSD)とは,走 査型 電 子顕微 鏡
(SEM)を用 い て,試 料表 面 で 生 じる電 子 線後 方 散乱 回 折 か ら得 られ る菊池 パ ター ン をも
とに,金 属材 料 の結 晶方位 解析 を行 う手法 で あ る.Fig,2-6に示 す よ うに,70deg傾斜 させ
た試料 に電 子 線 を照 射 し,試 料 か らの反射 電 子 を検 出器 で捉 える こ とに よ り結晶 構 造,方
位 を反 映 した 菊池 パ ター ンを 取得 す る,電 子線 を走 査 し,位 置情 報 を伴 った 方位 情報 を解
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析 ソフ トウェア を用 い て解 析 す る こ とに よ り,結 晶方位 や 粒径 な ど様 々 な情 報 を得 る こ と
が で き る.反 射 電 子は試 料 表面 か ら50nm程 度 の深 さか ら発 生す る とされ て い るた め,菊
池 パ ター ンの取 得 を成 功 させ るた め には試 料表 面の凹 凸 を小 さく し,鏡 面に 仕上 げ る必 要
が あ る,
本 研 究 で は各試 料 に対 して 走査 型電 子顕微 鏡(目 本電 子 製JSM-6510A)と解析 ソフ トウ
ェア(TSL製OIMver.7)を用い てEBSD解 析 を行 った.解 析 条件 は,加 速電 圧15kV,作
動 距離18-22mm,ステ ップサ イ ズ1μmと した.
EBSD解析 に よっ て得 られ た方位 か ら,逆 極 点図 を基 に したIPF(lnversePoleFigure)マ
ップ,KAM(KemelAverageMisorientation)値を基 に したKAMマ ップ,直 線 に 沿 った局 所
方位 差(e)の 分 布 を求 めた,こ こで は,EBSDの 測 定結 果 は六角 形 の ピクセ ル の集合 体 と
して得 られ る.あ る場所 の測 定点1と そ の ピ クセル に 隣接す る ピクセル2の 方 位差 をCt2,1(=0)
と した とき,KAM値 は下記 の式(1)で表 され,模 式 図 をFig.2-7に示す.ま た,α1」が5deg
以上 の ときは結 晶粒界 とみ な し計算 か ら除外 した.KAMマ ップ 上 のKAM値 が 高い領 域 は
局所 方位 差,局 所ひ ず み が生 じて い る領 域 を表 し,周 囲の ピ クセル と比較 してKAM値 が高
い部 分 ほ ど青 く表示 され る.
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Fig.2-5Photographofionmilling.
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Fig,2-7SchematicdiagramofKAMvalue.
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(1)
2.3実験 結 果
2.3.1正正≡縮試験糸吉果
室温お よび高温圧縮試験 より得 られた圧縮応力ひずみ曲線 をFig,2-8に示す.室 温圧縮試
験 については,圧縮ひずみ10%および30%にて試験 を途 中止め し,微細組織観察に供 した,
微細組織観察結果は2.32節で述べ る,室 温および高温での圧縮試験結果は ともに圧縮ひず
みが2%程度で降伏点に達 し,その後 も応力の増加が観察 されたため,加 工硬化型の応力ひ
ずみ曲線を示 した と考 えられ る.ま た,Flg2-9に室温圧縮試験 中の試料の写真お よびSEM
像を示す.局 所的 な変形帯は観察 されず,巨 視的な変形 は均一であった.ま た,応 力ひず
み 曲線 において,応 力 の振幅 が観察 されなかったことからも,巨 視的な変形は均一であっ
た と考えられ る,
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Fig.2-8Compressivestress-straincurvesforporoustitaniumatroomtemperatureand773K.
15
????
、
??
?
?
?
?
?」?
?
???
、
戯 読・凸灘 冤
誌5聖 臨 _ド ∴ ≧・…1豊j
Fig.2-9PhotographsandSEMimagesofporoustitaniumeachcompressivestrainatroom
temperature.
2.3.2微細 組織 観 察,EBSD解 析 結果
Fig.2-10(a),(b)に圧 縮前,(c),(d)に室温 にて10%圧 縮後(e),(f)に室温 にて30%圧 縮 後 のIPF
マ ップお よびKAMマ ップ をそれ ぞれ示す.圧 縮前 お よび10%圧 縮 後 のIPFマ ップ,KAM
マ ップか ら局所 ひず み の蓄積 は観 察 されな い.し か し,30%圧縮後 のIPFマ ップ,KAMマ
ップ か らJunctionにおい て 高いKAM値 が観 察 され た,Fig.2-10(f)のKAMマップ上 のStrut
とJunctionに対応 す る矢 印 に沿 った局 所方位 差 の ライ ンプ ロフ ァイル をFig,2・llに示 す.
Strutに生 じる局 所方位 差 は2deg以 下で あ るが,Junctionにお いて は2deg以上 の局 所 方位
差 が生 じてい る.そ のた め,巨 視 的 な塑性 ひずみ の導入 に よ りセ ル のJunctionに局 所 ひず み
が蓄積 した と考 え られ る.Fig.242に各圧縮 ひ ず み にお けるKAM値 の分布 を示 す.30%圧
縮 した試 料 で は分 布 が右倶1」に シフ トしてお り,これ はJunctionに局所 ひ ずみ が蓄積 した ため
であ る.
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Fig.2-12FrequencyofKAMvalueforeachcompressivestrainofporoustitanium.
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第3章 ポ ー ラ スニ ッケル
3.1緒言
本章では,住i友電気工業製,気 孔率95%のポーラスニ ッケルに対 して,室 温お よび高温
圧縮試験,圧 縮後の試料 に対 して微 細組織観察 を行い,高 い気孔率 を有す るポー ラス金属
の巨視的な圧縮変形に より生 じる局所ひずみ分布を調査す る.ま た,圧 縮温度の違いがポ
ー ラス金属のセル内部の微細組織に与える影響について も調査す る,
3.2実験方 法
3.2.1供試材
本研 究で用いたポー ラスニ ッケル(セ ル メ ット)は住友電気工業株式会社 よ り提供 され
た,本 供試材は純 ニ ッケル を材料に電気 めっき法により作製 された,本 供試材 の形状 は厚
さ10mmの板材であ り,1辺10mmの 立方体形状に切 り出 して試験 に用いた.ま た本供試
材 のセル径は1.9mm,骨格太 さは0.4mmである,かさ密度 より求 めた気孔率は95%である,
Fig,3-1,2にポーラスニ ッケルの外形および断面写真 を示す.ポ ーラスニ ッケル に対する比
較材料 としてバル クニ ッケル も試験に用いた.本 供試材 は株式会社高純度化学研究所 よ り
提供 され た,純 度は99.90/。であ り,形状は直径10mm,高 さ10mmの円柱形状である,
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Fig.3-lPhotographofporousnickeL
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3.2.2圧縮試 験
ポ ー ラス,バ ル クニ ッケル に対 して 室温 お よび 高温 圧縮 試 験 を行 った.室 温圧 縮試 験 は
万能試 験機AUTOGRAPH,高 温圧縮 試験 は コンク リー ト全 自動圧 縮 試験 機 を用 いて行 った,
試 験 は大気雰 囲気 下に て,試 験 温度 を室温 お よび773K(0.45Tm),ひずみ速 度 は室温 高
温圧 縮 試験 で ともに1.7xlO'2s'1とした.
3.2.3微細組織観察
圧縮試験前,室 温お よび高温圧縮試験後 の圧縮方向 と平行 な面に対 して研磨お よび表面
処理 を施 した.機 械研磨 精密研磨 の後に,コ ロイ ド状シ リカ懸濁液(丸 本 ス トルアス製
OP-UNondry)を用いて化学研磨を行 った.化 学研磨後 は超音波洗浄器 を用いてエタノール
洗浄 し,イオン ミリングを加速電圧4kV,ビ ーム照射範囲8mm,照 射時間約IOhの条件
で行 った,表 面処理後はSEMに搭載 され たEBSD装置を用いてEBSD解析 を行 った,
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3.2.4ビッカー ス硬 さ試 験
試 験装 置 に は微 小硬 度 計(島 津 製 作所 製HMV-2T)を 用 いた.ク ル ツ ァー 社 製,テ ク ノ
ビ ッ ト5000を用 い て樹脂 埋 め した ポー ラス ニ ッケル とバ ル クニ ッケル の圧 縮 方 向 と平行 な
面 に機 械 研磨 を施 した.硬 さは研 磨 面 に対 して7点 測 定 し,最 大値 と最 小 値 を除 く5点 の
平均 か ら求 め た.ポ ・一・ラス,バ ル クニ ッケル に対 して荷 重 をそれ ぞれ98.07mN,9、807Nと
し,付 加 時 間 は ともに10sと した.試 験装 置 の外 形 をFig.3-3に示 す.
醐
臨 脇
e
Fig.3-3Photographofmiorohardnesstester.
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3.3実験 結 果
3.3.1圧縮試験結果
ポー ラスニ ッケル,バ ル クニ ッケルに対 して行 った室温および高温圧縮よ り得 られ た圧
縮応力ひずみ 曲線 をFig.3-4,5に,室温圧縮試験中の試料のSEM像 をFig,3-6に示す,ポ ー
ラス,バルクニ ッケルの室温圧縮試験では圧縮ひず み200/,,40%にて,高 温圧縮試験では圧
縮ひずみ40%にて圧縮試験を途 中止 めし,微細組織観察 に供 した.微細組織観察結果は3.3.2
節に示す.Fig,3-4に示す ポー ラスニ ッケルの室温および高温圧縮試験結果か ら,圧縮 ひず
みの増加 に伴 い応力が ほぼ一定 となるプラ トー 領城が観察 された,ま た,高 温圧縮試験で
は応力の振幅 が観 察 されるが,こ れはコンク リー ト全 自動圧縮試験機の ロー ドセル の荷重
が200tonであ り,一辺10mmの立方体形状を有する気孔率95%のポー ラスニ ッケルに対 し
てロー ドセル の荷重が大 きいためであると考えれ る,Fig,3-5に示すバルクニ ッケルの室温
および高温圧縮試験結果 は ともに加 工硬化型 の応力ひずみ 曲線 を示 し,高 温圧縮試験 にお
いて動的回復,動 的再結晶による変形応力の低 下が観察 され なかった.ま たFig.3-6からポ
ー ラスニ ッケルの室温で40%までの圧縮変形 中に局所的な変形帯は観察 されず,巨 視的な
変形は均一であったと考 えられ る,
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Fig,3-4Compressivestress-straincurvesforporousnickelatroomtemperatureand773K.
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Fig,3-5Compressivestress-straincurvesforbulknickelatroomtemperatureand773K.
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Fig.3・6SEMimagesofporousnickeleachcompressivestrainatroomtemperat皿re.
3.3.2微細組織観察,EBSD解析結果
Fig.3-7(a),(b)に圧縮 前,(。),(d)に室温 にて20%圧縮後(e),(f)に室温 て40%圧縮後(g),(h)
に高温 にて40%圧縮後のポーラスニ ッケルに対す るIPFマップお よびKAMマ ップをそれぞ
れ示す.EBSD解析領域はJunctionに対応する.ポ ー ラスニ ッケルの室温変 形において巨視
的な圧縮ひずみの増加 とともに結晶粒界近傍に高いKAM値 が観察 された,また高温変形に
おいては動的回復 によ り転位密度が減少 したため,室温変形後 と比較 して低いKAM値 が観
察 された,Fig.3-7(f)のKAMマップ上の結晶粒界近傍 に対応す る矢印に沿った局所方位差
のライ ンプ ロファイルをFig.3-8に示す,室 温圧縮変形 によ りKAM値 が増加 したと考 えら
れ る領域 において も局所方位差は2deg以下であ り小 さかった.ま た,Fig.3-9(a),(b)に圧縮
前(c),(d)に室温にて20%圧縮後(e),(f)に室温 にて40%圧縮後,(9),(h)に高温 て40%圧縮
後のバル クニ ッケルに対するIPFマップおよびKAMマ ップをそれぞれ示す.バル クニ ッケ
ルは室温変形 によって巨視的なひずみ の増加 とともに解析領域全体のKAM値 が増加 した,
高温変形では加 工硬化型の応力ひずみ 曲線 を示 したが,KAM値が低い結晶粒が多 く存在 し,
動的再結 晶が起 こった と考え られ る,ポ ーラス,バ ル クニ ッケル の各圧縮ひずみお よび温
度におけるKAM値 の分布 をFig.3-10,11にそれぞれ示す.ポ ー ラス,バ ルクニ ッケル とも
に室温では分布 が右側 にシフ トし大角化,高 温では左側 にシフ トし小角化 したが,ポ ー ラ
スニ ッケルのKAM値 の変化が小 さいことが分かる.
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Fig.3-10FrequencyofKAMvalueforeachcompressivestrainandtemperatureofporousnickel.
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3ふ3ビ ッカース硬 さ試験結果
各圧縮ひずみお よび温度 にお けるポーラス,バ ル クニ ッケルの ビッカース硬 さ試験結果
をFig.3-12に示す,ポ ーラスニ ッケルについてはJunctionに対 して ビッカース硬 さ試験を
行 った.微 細組織観察結果 と対応 して,局 所ひずみがほとん ど蓄積 していないポー ラスニ
ッケルでは硬 さの変化はみ られなかった,バ ルクニ ッケルは巨視 的なひずみの増加 ととも
に室温においては加工硬 化,高 温において は動的再結晶による軟化が起 こったことが確認
された.ま た,バ ル クニ ッケル は押 し出 し材のためポー ラスニ ッケル の製造まま材 と比較
して高い値 を とった.
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第4章 ポ ー ラ ス銅
4.1緒言
本章では,コ イ ワイ製,気 孔率50%および85%のポーラス銅 に対 して,室 温および高温
圧縮試験 と圧縮試験後の試料 に対 して微細組織観察 を行 う,自 由な形状 を直接製造す るこ
とが可能 であ り規則的な構造 を有す る本供試材を用いて,よ り詳細な巨視的なひずみの導
入 によるポー ラス金属の局所ひず み分布 を調査す る.ま た,積 層欠陥エネルギーの低 い銅
は動的再結晶が起 こりやす いた め,ま だ報告 されていないポーラス金属で生 じる動的再結
晶粒を観察す ることを 目的 とす る.
4.2実験 方 法
4.2.1供試 材
株 式 会社 コイ ワイ に よ り提 供 され た気 孔率50%,85%のポー ラス銅 お よび バル ク銅 を供 試
材 と した,本 供試 材 は3D積 層 造形 法 であ るSLM法 にて作 製 され,製 造 はConceptLaserM2
にて行 われ た.Fig,4-1に装 置 の外観 を示す.ア ル ゴン雰 囲気 下,常 温 にて 造形 を行 い,造
形 に必 要 なそ の他 のパ ラメー タはTable4-1に示 す.ポ ー ラス銅 はFig.4-2に示す 切頂 八面体
を基 に設 計 した.Fig.4-3,4にポー ラス銅 の外観 と断面 写真 をそれ ぞれ示 す.気 孔率50%,85%
の供試 材 でセ ル径 はそ れ ぞれ3.6mm,6.6mmであ り,骨 格 太 さは ともに1mmで あ る.ポ
ー ラス ,バ ル ク銅 の 形状 は それ ぞれ 一辺30mm,10mmの 立方 体形 状 で あ り,純 度 は99.9%
で あ る.
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Fig、4-1ConceptLaserM2
Table4-1FabricatiollconditiondataofConceptLaserdata,一
250mm250mm 250mm16L 2"-20cm3/h20-50μη丑 ～45μη1
硝■
Fig.4-20utlineoftruncatedoctahedron.
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Fig.4-4SEMimagesofporouscopperwith(a)500/oporosityand(b)85%porosity
4.2.2圧縮 試 験
気 孔 率50%,85%のポ・一一・ラス銅 に対 して は室 温 お よび 高温 圧縮試 験,バ ル ク銅 に対 して は
高 温圧 縮試 験 を行 った.室 温圧縮 試験 は万能試 験機AUTOGRAPH,高 温圧 縮 試験 は コン ク
リー ト全 自動圧 縮 試 験機 を用 い て行 い,圧 縮 方 向 は積 層 方 向 と した.試 験 温度 は室温 お よ
び723K(0.53Tm)とし,ひ ず み速度 は室温,高 温圧 縮 試験 でそれ ぞれ5.6xlO-3s'E,1.Ox10'3
s-1とした,
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4.2.3微細組織観察
圧縮試験前,室 温お よび高温圧縮試験後の圧縮方向 と平行 な面に対 して研磨お よび表面
処理を施 した,機 械研磨,精 密研磨の後 に,コ ロイ ド状シ リカ懸濁液(OP-UNondry)を用
いて化学研磨 を行 った,化 学研磨後は超音波洗浄器 を用いてエタ ノール洗浄 し,イ オ ンミ
リングを加速電圧6kV,ビ ーム照射範囲8mm,照 射時間約15hの条件 で行 った,表 面処
理後はSEMに搭載 されたEBSD装置 を用いてEBSD解析 を行った,
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4.3実験 結 果
4.3.1圧縮試験結果
気孔率50%のポーラス銅,気 孔率85%のポーラス銅,バ ル ク銅 に対 して行った室温 また
は高温圧縮試験結果をFig.4-5,6,7に,ポー ラス銅 に対す る室温圧縮試験後の試料の写真 を
Fig.4-8に示す.気 孔率50%のポーラス銅の室温お よび高温圧縮試験,気 孔率85%のポー ラ
ス銅 の高温圧縮試験では圧縮ひずみ15%にて,気 孔率85%のポーラス銅の室温圧縮試験で
は圧縮ひずみ20%にて,バ ルク銅 の高温.圧縮試験では圧縮ひずみ40%にて途 中止め し,そ
の後微細組織観察に供 した,微細組織観 察結果は4.3.2節に示す,Fig.4-5では加工硬化型 の
応力ひずみ曲線,Fig.4-6では室温 高温 ともに加工硬化型の応力ひずみ 曲線,Fig.4-7では
室温,高 温 ともにプラ トー 領域を有する応力ひずみ 曲線が観察 された.バ ル ク銅の圧縮試
験試験条件である723K,1.OxlO'3s'1では,過 去の研究において加工軟化型の応力ひずみ曲
線を示 した と報告 されているが,本 供試材の結晶粒 が積層 方向に伸長 していることや結晶
粒径が大きい ことに起因 して,Fig,4-7に示す応力ひずみ曲線 は加工硬化型の応力ひずみ 曲
線を示 した と考えられ る23),またFig.4-6から気孔率50%,85%のポー ラス銅 の室温における
40%までの圧縮変形中に局所的な変形帯は観察されず,巨視的 な変形 は均一であった と考 え
られ る.
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Fig.4-8Photographsofporouscopper(a)with50%porosityaftercompressionuptol5%strainand
(b)with85%porosityaftercomprssionupto200/ostrain.
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4.3.2微細 組 織観 察,EBS】)解析 結 果
Fig.4-9(a),(b)に圧 縮 前,(c),(d)に高 温(723K)にて40%圧縮 後 のバル ク銅 に対す るIPFマ
ップ お よびKAMマ ップを示す.Fig.4-9(a),(b)からSLM法 にて作製 され た本 供 試材 は積 層
方 向 に伸長 した結 晶粒 を有 す る こ とが分 か る.ま たFig.4-9(c),(d)からKAM値 が低 い,す な
わ ち転位 密 度 が低 い結 晶粒 が観 察 され た.こ れ は,双 晶 形成 に よ り転位 が 蓄積 しな い結 晶
粒 と,動 的 再結 晶 に よ り結 晶粒 界近傍 で核 生成 した微細 な結 晶粒 で ある と考 え られ る,す
なわ ちKAM値 が低 く,微 細 な結 晶粒 は動 的 再結 晶 に よ り発 生 した と考 え られ る.し か し,
それ は局所 的 で あ り試 料全体 で動 的再結 晶粒 が発 生 して いな いた め,Fig.4-5に示 す バル ク
銅 の 高温圧 縮 試 験結 果 か らは動 的再 結 晶 に よる応力 の低 下 は観 察 され なか っ た と考 え られ
る,
Fig.4-10(a),(b)に圧縮 前,(c),(d)に室 温 にて15%圧縮 後,(e),(f)に高温(723K)にて15%圧縮
後 の気 孔率50%の ポー ラス銅 のStrutに対 す る1PFマ ップお よびKAMマ ップ を示 す,室 温
お よび 高温 下で の 巨視 的な圧 縮変 形 に よ るKAM値 や結 晶粒 径 の変化 は観 察 され ず,気 孔率
50%のポー ラス銅 のStrutには局所 ひず み が蓄積 して い ない ことが 分か る,
Fig.4-ll(a),(b)に圧 縮 前,(c),(d)に室 温 にて15%圧縮後,(e),(f)に高温(723K)にて15%圧縮
後 の気 孔率50%の ポ ー ラス銅 のJunctionに対 す るIPFマップお よびKAMマ ップ を示 す.IPF
マ ップお よびKAMマ ップ上 の黒 い領域 は結 晶方位 の信 頼 性指 数 であ るCI値 が0 .1以下 の
領域 であ り,こ れ は ポー ラス金 属 の気 孔に対 応す る.室 温変 形 に よ りJunctionの表 面,内 部
ともにKAM値 が増 加 してお り,Junctionの広 い領 域 で 局所ひず み が蓄積 した と分 か る,ま
た高温変 形 にお い ては,Junctionの表 面 近傍 でKAM値 が低 く微 細 な結 晶粒 が観 察 され,こ
れ は動 的再結 晶粒 で あ る と考 え られ る,し か し,Junctionの表 面近傍 の部 分的 な領域 にのみ
動 的再結 晶 が発 生 し,Junctionの内部 で はKAM値 が増加 した ため,Fig,4-6に示 す応 力 ひず
み 曲線 は加 工硬 化 型 で あった と考 え られ る.
Fig.4-12(a),(b)に圧 縮 前,(c),(d)に室温 にて20%圧 縮後,(e),(f)に高温(723K)にて15%圧縮
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後 の気 孔率85%の ポー ラス銅 のStrutに対 す るIPFマ ップお よびKAMマ ップを示 す.気 孔
率50%の ポー ラ ス銅 のStrutの微 細組 織観 察結 果 と同様 に,StrutにKAM値の増加や 微 細 な
結 晶粒 は観 察 され ず,局 所ひず み が蓄 積 して いな い こ とが 分か る.
Fig,4-13(a),(b)に圧 縮 前,(c),(d)に室温 にて20%圧縮 後,(e),(f)に高 温(723K)にて15%圧縮
後 の気 孔率85%の ポー ラス銅 のJuncti。nに対 す るIPFマ ップお よびKAMマ ップ を示す.室
温 変形 で はJun。tionの表 面 近傍 で のみKAM値 が増加 して お り,Junction内部 におい て は圧
縮 前 と比較 してKAM値 が 変化 して い ない こ とが分 か る.また,高温変形 にお いて はJunction
の表面 近傍 で 双 晶 が発 生 した結 晶粒 と動的 再結 晶粒 が観 察 され た.気 孔率85%の ポー ラス
銅 の室 温 お よび高 温 変形 で はKAM値 が増加,動 的再 結晶 粒 が発 生す る領域 が,Junctionの
表 面近 傍 と狭 い領 域 で のみお こるた め,Fig.4-7に示す応 力ひず み 曲線 はプ ラ トー領域 を有
す る挙 動 を示 した と考 え られ る,
Fig,4-14にバル ク銅,気 孔率50%の ポー ラス銅 のStrutとJロnction,気孔 率85%の ポー ラ
ス銅 のStrutとJunctionの各圧 縮ひ ず みお よび温 度 にお け るKAM値 の分布 を示 す,高 温 変
形 した バル ク銅 にお い て は動 的再 結 晶 が完 全 に終 了せ ず,転 位 密 度 が 高い領 域 が多 く存 在
す るた め,大 角化 した,ま た,気 孔率50e/。,S5・/。の ポー ラ ス銅 のStrutでは圧 縮前 と比 較 して
KAM値 の分 布 は あ ま り変 化 しな か った,Junctionにお い て は局所 ひず みが 蓄積 しや す いた
め,気 孔率50%,85%のポー ラス銅 は とも に大 角化 した.高 い気 孔 率 を有す るポー ラ ス銅 で
は 巨視 的 な圧 縮 変形 に よ り気 孔 が減 少す る割合 が多 くセ ル に蓄積 され る局所 ひ ずみ は少 な
い ため,気 孔率85%の ポー ラス銅 と比 較 して気 孔率50%の ポー ラス銅 で は よ り大 角化 した
と考 え られ る.
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第5章 考 察
本章では本研究で扱 った3種 類 のポー ラス金属 に対 して行った微細組織観 察結果 か ら,
室温お よび高温での巨視的な変形がポー ラス金属のセルに与える影響 をKAM値 によ り評
価す る.
5.1室温圧 縮 変 形 が ポー ラス 金属 の セル に与 え る影 響
室温にて圧縮 したバル ク金属(ニッケル),低気孔率のポー ラス金属(チタン,銅),高気孔
率のポー ラス金属(ニッケル,銅)の局所ひずみ分布 をTable5-1にまとめる.バル ク金属にお
いては巨視的な変形は均一であ り,それ に伴い局所ひずみ も試料全体 に均一 に蓄積 した.
それに対 して,低 気孔率のポーラス金属では巨視的な変形は均一であった ものの,Strutで
KAM値 は変化せず,Junctionの内部および表面近傍 でKAM値 が増加 したた め,不 均一な
局所ひずみ分布 を有する と考 え られ る.ま た高気孔率のポーラス金属では,Strutおよび
Junctionの内部でKAM値 は変化せず,Junctionの表 面近傍でKAM値 が増加 したため,低気
孔率のポー ラス金属の局所 ひずみ分布 とも異なる,不 均一な局所ひずみ分布 を有す るこ と
が考えられ る.←
Table5-lCharacteristicoflocalstraindistributionforbulkandporousmetaldeforrnedatroem
temporature.
Macroscoicdeformation
Loc臼ls甘ai目{KAMv呂lue)
Stru重In§ide軌eJunctior1よ 」「}c主{onsurrac㊧
Bulk汀旧tal
Lowpo「osityporousmetal
卜lighporosityporousmetal
Uniform
Vniterm
Uniform
Increaceunlformlythroughoutthesam罫)1e
NochangeIncreaseinc「 εase
NochangeNocharlgelncrease
室温 にて圧 縮 試験 を行 っ たポー ラスチ タン,ポ ー ラス銅 お よびバ ル クニ ッケル の 巨視的
な塑性 ひず み に対 して,EBSD解 析 領域 全体 の 平均KAM値 をプ ロ ッ トした もの をFig.5-1
に示す,EBSD解 析領 域 はJunctionとStrutをどち らも含 んだ領 域 に対応 す る,ボ 一ーラス ニ
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ッケルのEBSD解析領域はJunctionの内部 みであるためFig.5-1から除いた.バ ル ク金属
ですで に報告 され ているよ うに,バ ル クニ ッケル は巨視的な塑性 ひず みの増加 とともに
EBSD解析領域全体の平均KAM値 は線形的に増加す ることが分かる13),また,ポ ー ラス金
属は気孔率 に依存 して,巨視的なひずみの増加 に伴 うKAM値 の増加 率が異なることが考 え
られる.気孔率に対 して巨視的なひずみの増加 に伴 うKAM値 の増加率をプ ロッ トしたグラ
フをFig,5-2に示す,Fig.5-2中の実線は,式(2)で表 され る気孔率pとFig、5-1における傾 き
の大き さaの 関係式を示す.
a=-O.0002p十〇.0234(2)
気孔率60%のポーラスチタンは式(2)を上回ったが,こ れはフッ酸を用いたエ ッチ ングに よ
り試料表面が荒れ,KAM値 が高 く測定 されたためであると考えられ る.FCC金属であるニ
ッケル と銅 では気孔率の変化に対 して,巨視的な塑性ひずみの導入 によるKAM値 の増加 率
は線形的に減少 し,よ い相関を示 した.
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5.2高温 圧 縮 変 形 が ポ ー ラス金 属 の セル に与 え る影 響
高温 にて圧縮 したバル ク金属(ニッケル,銅),低気孔率のポー ラス金属(銅),高気孔率の
ポーラス金属(ニッケル,銅)の局所ひずみ分布 をTable5-2にまとめる,バルク金属において
は巨視的な変形は均一であり,加工硬化に よりKAM値 が増加 した領域 と動的再結晶により
KAM値 が低下 した領域が ともに存在 した.そ れに対 して,低 気孔率のポーラス金属の局所
ひずみ分布 は室温変形 と同様 にStrutでKAM値は変化せず,Junctionの内部でKAM値 が増
加 したが,Junctionの表面近傍で動的再結晶 によるKAM値 の低下が観察 され た.ま た高気
孔率のポー ラス金属の局所ひずみ分布 において も室温変形 と同様にStrutおよびJunctionの
内部でKAM値 は変化 しなかったが,Junctionの表面近傍で動的再結晶 によるKAM値 の低
下が観察 された.低気孔率,高気孔率のポー ラス金属は ともにJunctionの表面近傍で動的再
結晶が発現 し,こ れは局所ひずみの蓄積 しやすい領域 において動的再結晶が発現する臨界
のひずみに達 したためである と考え られる,
Table5-2Characteristicoflocalstraindistributionforbulkandporousmetaldeformedathigh
temperature・
MacrosceIcdeforrnation
Localstrah{KAMvalue}
S r戯hsldetheJunctior董Junotbnsur「ace
Bulkmetal
LOVtporosityporousmetal
Hlghporosityperousmetal
Uniform
U面form
Un[form
Exlstbothreglo巨sw詮bhighandbwKA編values
Nochange[ncreaseDecrease
NochangeNochangeDecrease
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第6章 結 言
本研 究では様 々なポー ラス金属およびバルク金属に対す る,室 温および高温圧縮変形 中
の微細組織変化 をEBSD解析 により観察す ることにより以下の結論 を得 た.
1.ポ ー ラス金 属 は 巨視 的 な圧 縮 変 形 に よ り,Junctionに多 く局 所 ひず み が 蓄積 し,Strut
には ほ とん ど蓄積 しない.
2,低 気 孔率 の ボ 一ー・一ラス金 属 は圧縮 変形 に よ りJunctio皿の表 面お よび 内部 の 広 い領域 で局
所 ひず み が蓄積 したが,高 気 孔 率の ポー ラス金 属 はJunctionの表 面で のみ 蓄積 した.
3,低 気 孔 率,高 気 孔率 のポー ラス銅 の高 温変 形 にお いてJunctionの表 面近傍 で動 的再 結晶
粒 を初 めて観 察 した.バ ル ク金 属 とは異 な る メカニ ズ ムで ポー ラス金属 の動 的 再結 晶
が発 現 す る こ とを明 らかに した.
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